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@ Verfahren zur gemeinschsftlichen Herstetlung von Ethyloncyanhydrin und desson Ethem 

GemeinschsftlichQ Herstetlung von Ethylencyanhydrin 
(la) und desson Ethom 

R-OCHj'CHjCr^ 

(R - org. Rest), indem mon einen Alkohol R-OH (II) in Ge- 
genwart einer Base mit 2.2'Otcvandcethvlettier (III) umsetzt. 
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BUNOESDRUCKEREI 11.86 awa82/161 
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35 22 m 



Fonnel(Ib) 
R - O - CH, -CH, - CN 



m <tef R for eisan organiscfega Rest st^t SaSstitii gs&iB'w^»»»#r^^ rfag mm riteiia Mhis^ R-QM flU ta 

Z VCTfahren nadi Anspnufa 1, dadurch sekennseidisst. daS roon III in Form vrea Reateteies®i5fe^ 
ei^ttt. wte as teider Umssettung von Acrytahril mh W^sar in 0«®^wart dJtsr Ease esfalte 
3^CTf ahren nach den AnqirOchen 1 und 2. dadurch gekramticSmet daS man ab AOueSKtl 1 1 dssa oBshaii- 
schen Alkohol mit 1 —6 C- Atonten verwendet 



Die wrtiegemle ErTuidung betrifft ein neues VeiMiren zur HenteUuas von Bthyimssninlffidrin (Is) cowie 
gemeinschaftbch dmnit zur Herstellune von Bthemdteser Vei«BdiinsderSgeaid«ffl^^ ' 

R - O - CH, - CH, - CN ,^ 
Meh?^*'^ ^ ^'Sanischen Rest, vonugsweiee ffir einen Kohtenwas8mtofr?m tost 1-6 C-AtffiRen 

sc£§iStl^^^" bskanntennaBen wichtige Zwiischen{»odu!ite f Or wsani- 

z. a p&OS 21 21 32SX "^^tft analoge Umsetzuns <te$ Aoylnitrils mh Wasser zu la ertiebikSMtechnistfce 
Schwiengkeiten. da diese Reak'ion bevorzugt zur BiMuns des 2,2-DicyandiethyletIiera (111) 

NC-CH,-CH,-0-CH,-CH,-CN „, 

ISHwti^ ^^'^ ' 1 ®* " f*i.^"* veiwendet einen unveritiltnismaBis 8«»Bsa mi demit unwirt- 
schaftlKhen OberschuB an Wasser (JP-OS 91 96-850). "nwin 

*»*^«" Ka»ly«to»wi thermisch in la und Actytnitril spahen (IP-OS 
Sb SiSid?MQh? verlustfreie Wiedergewinnungdes zur Poiymeritation neiAn AttibS 

Nach einem weiteren Verfahren (s. zA DE-OS 26 55 794) wild die Dii«ktsynth«8« von la au3 Acninitril und 
r^^L^JT* ^^^"^ von Fonnaldehyd vorgenommen. Jedoch gibt d^PormaMeM » No^SiSk 
'»"*^«» pstaltet sicit die Aufaibeitung dea Reaktiolugefflteiias wegen des Po^Mn^ 
unddesmchtumgesetztenAcrylnitrilsteciiniscliscliwierig. «w» rwraajawinjraw 

t ^^'^ f Methoden die Gefahr erfaeUictier Verhiste an AcryinitrU besteiit. lag der Srfindims fa enter 
Ijme dM Aufgabe zugninde. das Ethy'.encyanhydrin auf wirtschafUichere Weisa berw^ellenlb^^. 
hinbenihtAeErfuidungaufderAufg8be.die Ether lb verfahrenstw^^ 

E£^^'S^:X^Sr S«»«taschafUichen HemeUung von Ethyten.^,dri» (1.) und da»«n 
R - O - CH, -CH, - CN 

R **o5/m organischen Itest 8teht.gefunden. welcheadadurchgekennzeichnet iatdaBraan einaa AHuiiol 
R-OH(IQmCegenwaneitterBasemit2;2-Di(9andietiiyletiier(linim^ "-a wiww *u«»oi 

j!l^^°*^*'l"lSf 'iL^ "?' Weise durch Unnetzung von Aaytadtril mit Waner in Gtam- 

v^J^ f^^***"^ beBp«ls«reise nach dem Veifahren der TC-AS 11» 971 ESa esXboM^ 

£^S?J^^^fS°I^5" "S .T*^ <lie«e mit dem Aftohoi n. aumat in Mdea R^^^du^ 
d^HenteUung von III und der Herstdhmg von la und Ibi die wirH tf Base verweMtet wenkn kmnTiw. 

die i&^S5to^2g5gBt^;gfa^ 

brauchtdenn das OberscfaOssige Acnrhutrd wud bcimeifiadung«eailBen Reaktlonacfarit^ 
Selzt man III m Abwesenlwtt von Aciytaitra um.erhlltfflan laund Ib^mlBder Gleidrang^ 

ROH 

NC-CH,-CH,-0-CH,-CH,-CN ^ HO-CH,-OI,-CN -»■ RO-CH,-CH,-CN 



Tn!2S ^««*"» i^"*^?^ bewgen auf in, und ist Aoytaitra ngefien. so eiMit sicfa bd genOgendem 
Alfcobol-AngebotdieAusbeateanlbcntqiradMad. 

Das gute Oelingen des esfindungsgemlBen Vafahreas ist von der Art des AUwhob II prinzii^ nicht 
abhingig. Als Allcohoie seien beispieisweise genannt: 



dk Nfitrogryppe uz^ <^ C^^nsi^ kftm nmk msch voa n^hrte^s^^ Altehotosi i! @u^h®n, io 

ether odsT B!s-€thcT ^feflh. 

FOr dns volktko^^ itsd hisr^te^ sd^^^ ^atums (to Bthon emjt&Ml m ^ AStsotel II in 
etner M«i^ venOiS — S md/teel III eiasu^^^ 

6^nito«Bed«mui^liatdisVefMtiCTnrdie0^rodid^ is 
tril <fiureh Unmtsic^ von III mit I^Gtte^ da dit^ b^a V^tndimsai bcsa^OT w^dgo Zwtehenprt^- 

Fd? die feas^ikatdy^srt® Etlm^»!tim3 vtm III tenuis gntawteatiBch teUebiie Baten in Ictredit, ateo &B. 
die Hydimk^Caitea&te^AlteSii^teiinddidSilsesc^ws^^ 

NgOH uml KOH bevcmntgt Danebsn eigitea tertttre Amtne wie THethykmin usid Pyridin ^wiQ 20 

basisdis Fhasentr&mferkfitt^sfiteT^ quortSre Ammtmhtin- und Ptosphonhimbesen wis ©ensyl irimethyl- 
ammoiitufnhydrox^ und -i^K^^^oisiusiihydradd Dto bastechen Phasentranstekatafiyiatoren verwendss man 
vor aikm dann, vmm w b^ts im Umsetsunga^^nbdi dm AoTinitrib noit Wuser su III vorltegen uid 
solche Gemische for dk erfb^htngi^ttnifite 

Eas^n kdnneo priiudg^ in beB^riger Maige uigewftiidt werden. d^ dicse hat ted^lteh einen BlafiuS 23 
auf dk Reaktton^s^^wM^dt Cute Ergelmtea ersi®lt man in dsr Regel mit Oil — $0i besondare 
03 -* 10 mval pro 1^ IIL 

Die erfuidun@s@^n&S Uimetznmg verlfiuft bereits bei dner Tmparatur von @twa mit hinrdchendar 
GeschwtfHiiokeit tzsid b^hare Temperaturan els \WC bringen In <ter Regal kds^ Vortail makt. Voms^B^b^ 
nimmtmandieReaktlonbeietwaM) — 120°Cvor.wobelnianu.U.unteraiMhtmDnsckarbeitanmu& lo 

FOr die HersteUimg von III om Acrylnitril und Wasser empfahlen dch Temp@rattirai von 30 — ICSi vomigo* 
wetseSa — SO^C 

Im Qbrigen bietet das erfu^unpgemaOa Verfahren kelna verf ahranstechnischra Baondarheitant co daS nahe* 
re Angaben hierzu entbehiikh dtd; das glaidia gilt f Or die Aufarbaitung dar arhaltenen Raabtionseamtecha. 



Baispiel 

Ho^teUung von Ethylancyanhydrin und dessen Methylather 
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Eine MiscBiung aus 
168 g(l^ niol)2,2 -Biscyanethylether(III) 
46 g (09 mol) AcsTfinitril 
t2g(0cl7 nK»l)Etfiiylaicyanhydrin 
27 g(l»46 mol) Wasser 
032 g (OffS rmI) NaOH und 
0,4 g (0002 mol) Benzyl-trimethylammoniumhydroxkl 
16 g b<teraed«ide Substanzen 

wie ste bd der Umsetzung von 212 g (4 mol) AcryfaiBtril mit 58 g(3k2 md) WasM* unddan genanntan Mangan dar 
Basen bd 65 — 70"C nach dar Reaktionszdt von 1 h anfid» wurda mit 640g (20niol) Mettemol 3 h M 70^C 
gerOhrt 

Aus <tergasdufOTOtographteiiCT Analyse <teRraktfonigemisdtaaargibt8tch.daBd^ 
zu gldcban mobua Tetlan aa EtfatytoscyanhycMi und 3-MatliQxyiMopicmitril umgasetst hatta. Basogi^ auf das 
ursprO^glkhe di^esetzte Acrylnitril battn tkh moh nmd 40% EtylencyanbycMn ui^ rund 48% von dess^ 
Methytether gelnldat 
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